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Ilościowe oznaczanie lantanowców ciężkich w koncentratach tlenku itru 
za pomocą spektrografu Średniej dyspersji 


KommuectBeHHoe ONPEĄEIEHME TAJKEJIBIX JIAHTAHUĄOB B UTTPMeBbIX KOHIeHTpaTaX 
€ MOMOLIbIO cneKTporpadba cpexiHei Auenepcuu 


Quantitative Determination of Heavy Lanthanons in the Crude Yttrium Oxide 
by Means of a Medium Spectrograph 


W porównaniu z widmami lantanowców itr posiada widmo stosun- 
kowo proste [1], charakteryzujące się występowaniem linii różnej inten- 
sywności o ostro zarysowanych konturach. W zakresie ultrafioletu itr 
posiada niewiele linii, dzięki temu podjęto próby oznaczania zawartości 
lantanowców ciężkich w koncentratach tlenku itru na spektrografie 
średniej dyspersji. Oznaczano terb, holm, erb, tul, iterb i lutet z zasto- 
sowaniem manganu jako wzorca wewnętrznego [2]. Już w czasie wstęp- 
nych pomiarów fotometrycznych zauważono, że nie zawsze względne 
stosunki zaczernień linii na płycie fotograficznej są proporcjonalne do 
intensywności linii tego samego pierwiastka, podanych w tablicach 
Gatterera i Junkesa [1]. 

Wszystkie oznaczenia -wykonano w takich samych warunkach jak 
oznaczanie lantanu [3]. 


ROZTWORY WZORCOWE 


Z odczynników tej samej czystości co przy oznaczaniu lantanowców 
ciężkich w ich mieszaninach [4] sporządzono roztwory wzorcowe, w któ- 
rych zawartość poszczególnych pierwiastków zmieniała się w przedzia- 
łach: LugO3 i Yb+O3 od 0,05 do 2,5%; Tm+O; od 0,15 do 2,5% Ho+O3, 
Tb4O;, Er;O3 od 0,25 do 4,0%; Gd,O; od 0,5 do 8,0%; SmO; od 1,0 do 
15,5%; Y,O3 od 60,1 do 98,5%. 
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DOBÓR LINII ANALITYCZNYCH 


W miarę zmniejszania się zawartości lantanowców w tlenkach, do ich 
oznaczania należy dobierać linie o większej intensywności, najczęściej 
powinny to być linie ostatnie, Linie pierwiastków oznaczanych oraz linie 
wzorca wewnętrznego dobierano na podstawie tablic [1, 6, 5]. Linie do- 
brano tak, aby nie koincydowały z nielicznymi w tym zakresie widma 
liniami itru, natomiast ich koincydencja ze słabymi liniami innych lanta- 
nowców nie jest groźna ze względu na małą zawartość tych pierwiastków. 
Ponieważ intensywne „linie takich pierwiastków, jak terb i holm, leżą 
w długofalowej części widma, oznaczenia prowadzono posługując się 
niezbyt mocnymi liniami (nie pozwoliło to na oznaczenie niższych za- 
wartości niż 1%). 


Tabela 1 


k H Licz- 
Zawartość 
Tlenek średnia ba s s v B 
oznaczany = % ozna- 
czen 
Lu,O; 0,048 5 0,005 0,0002 11,6% 4,0% 
LAO; 0,15 5 0,017 0,008 11,5% 5,1% 
0:0: 2,37 5 0,342 0,131 14,4% 5,5% 
Yb,0; 0,16 4 0,007 0,004 4,8% 2,4% 
Yb:O; 1,02 4 0,086 0,043 | 84% 4,2% 
Yb;O; 2,20 4. | - 0,143 0,071 6,5% 3,2% 
Tm,0, 0,13 6 0,012 0,005 9,6% 3,8% 
Tm,0, 0,39 6 0,022 0,009 5,7% 2,3% 
Tm,03 1,80 6 0,147 0,060 | 8,0% 3,3% 
Er,03 0,51 4 0,074 0,037 | 14,7% - 5,4% 
ErzO3 1,19 5 0126 |> 0,056 | 100% | 47% 
ErO3 3,54 67M 0,276 | 0,114 7,8% 3,2% 
Ho;0; 1,60 4 | "0,036 | 0,020 2,2% 13% 
Ho;O; 3,77 4 |. 0,088 0,051 23% |. 1,2% 
Tb,O; 1,92 3 0,281 0,161 14,3% 8,3% * 
Tb4O7 3,98 3 0,152 0,088 38% . | 22% 


Fotometrowano następujące linie; poszczególnych pierwiastków: 
Tb3078,86A, Ho3181,50A, Er2904,467A, Er3122,67A, Tm3131,257A, 
Yb2970,564A, Yb3289,37A, Lu2615,42A i Lu2911,39A. Zauważono, ze 
linia Er3122,67A przy wzbudzeniu w łuku prądu zmiennego przy natę- 
żeniu ok. 5A wywołuje większe zaczernienie na płycie niż linia 
Er2904,467A, chociaż według tablic posiada niższą intensywność. Odpo- 
wiednio do długości fali pierwiastka oznaczanego stosowano następujące 
linie manganu: Mn2584,308A, Mn2925,57A, Mn3044,57A i Mn3243,78A. 


* 
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W badanych koncentratach itru oznaczano także gadolin i samar na 
podstawie linii podanych w pracy [2], uwzględniając odpowiednio ich 
koincydencję z liniami itru. 


OCENA STATYSTYCZNA WYNIKÓW OZNACZEŃ LANTANOWCÓW CIĘŻKICH 
W KONCENTRATACH TLENKU ITRU 


Na podstawie danych, zestawionych w tab. 1, wynika, że analiza 
spektralna ilościowa koncentratów tlenku itru na zawartość lantanowców 
ciężkich może być wykonana na spektrografie średniej dyspersji, tylko 
w pewnym rozsądnym przedziale stężeń pierwiastków ciężkich — stężeń 
mieszczących się w różnych granicach dla poszczególnych pierwiastków. 
Ze względu na brak linii ostatnich lantanowców w zakresie ultrafioletu 
oznaczenia małych ilości wymagają jednak aparatury o dużej dyspersji. 
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PE3IOME 


B paóoTe ommcaH MeTOĄ IIpuMeHeHMA KBapljeBoro cneKTporpada cpezr- 
Hel NMCIEpCHM JIA KOJIMHECTBEHHOTO OIHPEĄEJEHMA TAZKEJIBIX JIAHTAHM- 
ZOB B KOHIEeHTpaTaX OKUCH MKTTPMA. [panyupoBounble rpadbuKu CTPOMIJIM 
AIA CJIEJĘYKOLNMX JIMHMĄA M KOHIEHTpanMi: 

morennuń — or 0,005 go 2,5% Lu,O,; Lu 2615,42A; Lu 2911,39A 

urrepónii — or 0,005 go 2,5% Yb,03,; Yb 2970,564A; Yb 3289,37A 

rynnń — or 0,15 go 2,5% Tm,O,; Tm 3131,257A 

spónń — or 0,25 go 4,0% Er,O,; Er 2904,467A; Er 3122,67A 

'ronbmnń — or 1,0 go 4,0% Ho+O03; Ho 3181,50A 

repónii — or 1,0 no 4,0% Tb,O;; Tb 3078,86A 
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SUMMARY 


The paper describes the use of a medium spectrograph for the 
quantitative spectrographic determination of heavy rare earths in crude 
yttrium oxide. The working curves of Lu, Yb, Tm, Ho, Er and Tb were 
plotted for the following lines and concentration ranges: 

lutetium — from 0.005 to 2.5% Lu.O3; Lu2615.42A and Lu2911.39A 

ytterbium — from 0.005 to 2.5% Yb O; Yb2970.564A and Yb3289.37A 

thulium — from 0.15 to 2.5% Tm,O,; Tm3131.257A 

erbium — from 0.25 to 4.0% Er,O3; Er2904.467A and Er3122.67A 

holmium — from 1.0 to 4.0% Ho,O,; Ho3181.50A 

terbium — from 1.0 to 4.0% Tb,O7; Tb3078.86A. 
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